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1 2
Inventia se refera la nanotehnologii, in particular etilena-acetat de vinil in cantitate de 80...95% mas.,
la un procedeu de obtinere a nanocompozitului de 5  dupa care topitura obtinutd se mentine timp de 20
CdS in matritd polimerica, care poate fi utilizata in min, se toarnd in forma de presare §i se raceste la
calitate de material fotosensibil, magnetic si cata- aer pana la temperatura camerei.
litic. Revendicari: 1
Procedeul include interactiunea acetatului de Figuri: 2

cadmiu cu tiouree, luati in raportul masic de,
respectiv, 1:3, la temperatura de 105...180°C si
presiunea de 50 atm in topiturd de copolimer
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Descriere:

Inventia se referda la nanotehnologii, in particular la un procedeu de obtinere a nano-
compozitului de CdS in matritd polimerica, care poate fi utilizatd in calitate de material
fotosensibil, magnetic si catalitic.

Sunt cunoscute procedeele de obtinere a compozitiilor polimere care contin sulfurd de cadmiu
in astfel de matrite polimerice cum ar fi polistirenul, polimetilmetacrilatul, polivinilpirolidona si
alcoolul polivinilic [1].

Astfel la sinteza CdS in matrita polistirenului se utilizeazd sarea Cd(NO3)-4H,0, iar in
calitate de precursor al sulfului se sintetizeaza preliminar tiolat de cadmiu Cd(SR), R=(CH,) CHa,
apoi se efectueazd recoacerea termicad in atmosfera de azot sau argon, ceea ce conduce la
descompunerea termica a tiolatului de cadmiu cu separarea sulfurii de cadmiu. Aceasta sinteza
este complicata.

Cel mai apropiat de procedeul revendicat este procedeul de obtinere a peliculelor
nanocompozite pe baza polietilenei cu presiune inaltd, in care procesul de obtinere a peliculelor
constad din doua etape. La prima etapa se obtine materialul pulverulent nanocompozit cu raportul
prestabilit dintre nanoparticule si polietilena. La a doua etapd, materialul pulverulent nano-
compozit obtinut intr-o presa ce consta dintr-un cilindru fluoroplast si un piston, se amplaseaza
intr-un cuptor cu mufla si se mentine aproximativ 1 ord. Prin procedeul indicat se obtine un
material pulverulent nanocompozit care contine particule de sulfurd de cadmiu avand dimen-
siunile de la 1 pana la 70 nm. in calitate de matritd polimerica stabilizanta se utilizeaza polietilend
modificatd cu presiune inalta PEPI-10803-020 (cu densitatea tabelard de 918,5 kg/m®), care se
modificd conform unei metode stabilite, si praful de polimer care posedd o structurd fin
dispersata, cu densitatea egald cu 960 kg/m® , capabil de a se forma la actiunea mecanica.

Cu toate acestea procedeul este complicat. Pentru obtinerea nanocompozitiei se efectueaza
cateva etape :

— modificarea polietilenei PEPI in scopul sporirii densitatii ei,

— efectuarea reactiei chimice — metoda crapolului, utilizand un compus organometalic in
scopul obtinerii sulfurii de cadmiu,

— efectuarea procesului propriu-zis de formare si obtinere a peliculelor polimere nano-
compozite cu concentratia sulfurii de cadmiu de 10%. Temperatura de formare optima este de
100°C.

Problema pe care o rezolva inventia propusa consta in obtinerea sulfurii de cadmiu nano-
compozite In matrita polimerica cu simplificarea concomitentd a procedeului.

Esenta inventiei constd in aceea cd procedeul include interactiunea acetatului de cadmiu cu
tiouree, luati in raportul masic de respectiv 1 : 3, la temperatura de 105...180°C si presiunea de 50
atm 1n topiturd de copolimer etilena-acetat de vinil in cantitate de 80...95% mas., dupd care
topitura obtinutd se mentine timp de 20 min, se toarna in forma de presare si se raceste la aer
pana la temperatura camerei.

Rezultatul tehnic al efectuarii sintezei 1n solutia-topitura a copolimerului etilenei cu acetatul
de vinil §i a componentelor initiale — acetatului de cadmiu cu tioureea constd in concomitenta
decurgerii reactiei de schimb cu obtinerea sulfurii de cadmiu si introducerea ei in volumul matritei
polimerice. Datorita acestui fapt se obtine o matrita colorata uniform cu impregnatii de sulfura de
cadmiu cu dimensiunea de la 10 pand la 70 nm.

Procedeul propus se realizeaza in felul urmator.

Pentru realizarea procedeului s-a utilizat o seringd-presa cu pahar si un cuptor pentru
efectuarea sintezei in sistemul solutie-topiturd. in calitate de componente initiale au servit:
polimerul SEVILEN (copolimerul etilenei cu acetatul de vinil), acetatul de cadmiu si tioureea
(uscata preliminar la temperatura de 80°C). Componentele initiale in raportul de maséd dintre
acetatul de cadmiu si tioureea de 1:3 s-au amestecat cu polimerul in raport de 90% de polimer i
10% de amestec initial. Amestecul obtinut s-a incarcat in paharul seringii-presa. Temperatura
paharului s-a ridicat pana la 100...180°C cu sporirea concomitentd a presiunii pana la 50 atm.
Polimerul si tioureea incep si se topeasci la o temperatura apropiatd de 100°C. n topitura incepe
sa decurga reactia de schimb, drept rezultat se formeaza sulfura de cadmiu si produsele gazoase
ale reactiei care se evacueazi din volum. in topiturd se produce incorporarea sulfurii de cadmiu
formate 1n matrita polimericd. Masa polimerica coloratd obtinutd se preseazd intr-o forma de
presare si se raceste pand la temperatura camerei.

Exemplu de realizare concreta a procedeului.

Amestecul de acetat de cadmiu si tiouree s-a amestecat cu copolimerul etilenei in urmatorul
raport:

1. Copolimerul etilenei cu acetatul de vinil 100 g
2. Cd(CH3C0O0),-2HO (acetatul de cadmiu) 12 ¢
3. SCN,H, (tioureea) 69

Amestecul obtinut s-a incarcat in paharul seringii-presd, apoi temperatura paharului s-a ridicat
de la cea a camerei pana la 180°C. Presiunea S-a majorat pana la 50 atm. Peste 10 min de
mentinere la temperatura de 180°C s-a inceput procesul de formare a sulfurii de cadmiu, ceea ce
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s-a confirmat prin schimbarea culorii topiturii de la galben deschis pana la portocaliu intens. Dupa
mentinerea topiturii timp de 20 min culoarea topiturii nu se schimba, ceea ce demonstreaza faptul
cd reactia de formare a sulfurii de cadmiu se finiseaza. Solutia-topiturd obtinuta s-a turnat in
forma de presare si s-a racit la aer pana la temperatura camerei. Materialul obtinut s-a studiat prin
metoda difractiei Roentgen la un difractometru DRON-3 (fig. 1). Varfurile de difractie pentru 20
= 31; 32,5; 51; 61 grade corespund fazei cubice a nanoparticulelor CdS. Dimensiunea
particulelor CdS se determina dupa latimea celui mai intens semnal conform formulei [Pentimalli
M., Antollini F., et al. Materials Letter 60, 2006, p.2657-2661]:
d=k*A1/(B*cos ®),

unde:

k — constanta,

A — lungimea de unda a radiatiei Roentgen (A=1,7889 A),

f3 - latimea totald a jumatatii maximului (FWHM),

® —unghiul de difractie.

Dimensiunea particulelor calculatd dupd latimea liniilor de difractie de raze X constituie
~5...10 nm.

Spectrul luminescentei materialului nanocompozit obtinut (fig. 2) are intensitatea maxima a
luminescentei in regiunea 520...530 nm, ceea ce este caracteristic pentru CdS.

(57) Revendicari:

Procedeu de obtinere a nanocompozitului de CdS in matritd polimerica care include
interactiunea acetatului de cadmiu cu tiouree, luati in raportul masic de respectiv 1 : 3, la
temperatura de 105...180°C si presiunea de 50 atm in topiturd de copolimer etilena-acetat de vinil
in cantitate de 80...95% mas., dupa care topitura obtinuta se mentine timp de 20 min, se toarna in
forma de presare si se raceste la aer pana la temperatura camerei.
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Fig. 1. Spectrul de difractie de raze X al nanoparticulelor CdS in matrita polimerica a
SEVILENului.
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Fig. 2. Spectrul fotoluminescentei nanoparticulelor CdS in matrita polimerica a SEVILENului.
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